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Wa/]rige Emulsion, die Fettsaureester des N- 
M e th y I - N , N , N -t n h y d r o xy eth y I -a m nn o n i u n"i - 
methylsulfates als kationische Tenside enthalten. 
eignen sich als Wascheweichspulmittel. Diese Textil- 
weichnnacherennulsionen sind aber mit dem Nachteil 
behaftet. 6afi hochkonzentrierte Emulsionen nur nnit- 
tels Dispergatoren handhabbar sind. Es wird daher 
eine lagerstaDiie. waTinge Emulsion des Fettsauree- 
sters des N-Methyf-N,N.N-trihydroxyethyl-ammon!u 
m-methylsulfates vorgeschlagen. die bei Viskositaten 
unter 100 mPa's bei 25 ' C eine Wirkstoffkonzentra- 
tion von mehr als 15 °o aufweist; diese Emulsion ist 
ohne zusatzlichen Emulgator anwendbar. 
^ Die erfindungsgema/3e Emulsion weist quatare 

^ Annmoniumverbindungen mit im Mittel 1,1 bis 1,7 
^ Fettsaurereste auf. 
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Die Erfindung betrifft wai3rige Emulsionen, die 
Fettsaureester des N-Methyi-N,N,N-trihydroxyethyl- 
ammonium-methylsulfats enthalten. 

Fettsaureester des N-Methyl-N,N,N- 
trihydroxyethyl-ammonium-methylsulfats sind katio- 
nische Tenside. Die Hersteltung dieser Ester kann 
nach verschiedenen literaturbekannten Verfahren 
erfolgen. 

US-3 915 876 beschreibt ein Syntheseverfah- 
ren fur N-Methyl-N,N-di-()3 -Ci 4-C18-acyloxyethyl)- 
N-;S-hydroxyethyl-amnnonium-methylsulfat ausge- 
hend von Triethanolamin und Fettsauremethyle- 
stern im Molverhaltnis 1 : 2 durch Umesterung in 
Gegenwart von Natriummethylat als Katalysator un- 
ter milden Bedingungen und die anschlieiSende 
Quaternisierung mit Dtmethylsulfat. Es werden be- 
sonders hellfarbige Produkte erhalten. 

DE-37 10 064 beinhaltet die Umsetzung von 
Glycerintristearat mit Triethanolannin. Bei dieser 
Unnesterung fallt ein Produktgemisch aus etwa 50 
% Triethanolaminstearaten und 50 % Glycerinstea- 
raten sowie freiem Glycerin an. Nach seiner Qua- 
ternisierung mit Methylchlorid liegt eine Mischung 
aus kationischem Tensid und den erwahnten Ne- 
benbestandteilen vor, die nicht abgetrennt werden. 

DE-37 20 332 beansprucht ein Verfahren zur 
Herstellung von Fettsauree stern des N-Methyl- 
N,N,N-trihydroxyethyl-ammonium-methylsulfats 
durch direkte Veresterung von Triethanolamin mit 
Fettsaure in Gegenwart kataiytischer Mengen Fett- 
sauremethylester und anschlie^ender Quaternisie- 
rung mit Dimethylsulfat. 

Die kationischen Tenside werden allgemein zur 
besseren Handhabbarkeit mit bis zu 25 % Isopro- 
panol Oder anderen niederen Alkoholen oder Diolen 
verdunnt. 

Die nach den erwahnten Herstellverfahren pro- 
duzierbaren Produkte sind als Textilweichmacher 
mit guten okotoxikologischen Eigenschaften an- 
wendungstechnisch besonders interessant. In die- 
sem Anwendungsbereich gelangen Emulsionen be- 
stehend aus kationischen Tensiden, Dispergierhiifs- 
mitteln, Parfum und Farbstoff sowie gegebenenfalls 
weiteren Komponenten in Wasser. 

Das kationische Tensid liegt in Form feinstver- 
teilter Tropfchen vor, die nicht koaleszieren durfen, 
was zu einer Auftrennung des Produktes in mehre- 
re Phasen fuhren wurde. Bei der Formulierung 
eines Wascheweichspulers ist es somit von grower 
Bedeutung, die Emulsion zu stabilisieren. Der heu- 
tige Trend zu sogenannten Weichspulerkonzentra- 
ten mit 15-25 % Wirkstoffgehalt stellt den Formu- 
lierer vor erhebliche Viskositatsprobleme. 

Trotz des hohen Gehaltes an kationischem 
Tensid mu/J die Emulsion moglichst dunnflussig 
eingestellt werden, well dadurch neben besserer 
Gie^fahigkeit auch eine gleichmafiigere Verteilung 
des Wirkstoffes in der Spulflotte, verbunden mit 



gestelgertem weichmachenden Effekt, erreicht 
wird. Zur Viskositatsverminderung werden ver- 
schiedene Dispergatoren zugesetzt. 

US-3 915 867 beschreibt. daj3 N-Methyl-N,N-di- 

5 (jS-Ci A- -Ci 8 -acy loxyethy l)-N-j8-hydroxyethy I- 

ammonium-methylsulfat selbst-emulgierende Textil- 
weichmacher sind und keine Emulgiermittel beno- 
tigt werden, wie z. B. nichtionische Tenside. Es 
werden die weichmachenden Eigenschaften einer 

10 8%igen. d. h. verdunnten Emulsion beschrieben, 
ohne Viskositatsangaben. Der Wirkstoff wurde auf 
Basis Fettsauremethylester hergestellt. 

EP-0 040 562 offenbart 20%ige Weichspuler- 
konzentrate mit N-Methy l-N,N-di-(/3-Ci ^ -Ci s -acy- 

75 loxyethyl)-N-;3-hydroxyethyl-ammonium- 

methylsulfat als kationischen Wirkstoff. Als Disper- 
gator kommen 10 bis 67 % bezogen auf kationi- 
sches Tensid nichtionische Tenside, z. B. Fettalko- 
holoxethylate zur Anwendung. Die Produkte weisen 

20 Viskositaten von 100 - 900 mPa*s auf und mussen 
vor ihrer Anwendung durch Verdunnen mit Wasser 
auf Viskositaten von 40 - 80 mPa's eingestellt 
werden. 

L. Godefroy und H. Hein, Seifen-Ole-Fette- 

25 Wachse 115, 3 (1989) setzen Dialkylammoniume- 
ster auf Basis teilhydrierten Taigs als textilweich- 
machende Komponente ein und erwirken durch 
Zusatz von 2,8 bis 3,6 % bezogen auf kationisches 
Tensid N-Methyl-N,N,N-trihydroxyethylammonium- 

30 methylsulfat als "agent fluidifiant" zur Verflussi- 
gung konzentrierter (16,7 - 27,8%iger) Emulsionen 
auf 30 - 60 mPa*s. Ohne diesen Verflussiger hat 
eine 5,56%ige Emulsion bereits eine Viskositat von 
60 - 80 mPa*s bei 20 * C. 

35 DE-37 20 331 beseitigt den Nachteil hoher 

Viskositaten durch Kombination des Di-fettsauree- 
sters des N-Methyl-N,N,N- 

trihydroxyethylammonium-methylsulfats mit 10 bis 
90 % einer zweiten kationischen Komponente, z. B. 

40 Di-Talgfettsaurealkyl-imidazolinium-methylsulfat, 

Distearyldimethylammoniumchtorid, N-Methyl-N- 
triethoxy-N,N-bis-[2-(Talgfettamido)-ethyl]- 
ammonium-methylsulfat, und optimal mit einem 
Dispergiermittel, z. B. einer Mischung von Oleyla- 

45 minoxethylaten und Olsaure. Die Zubereitung sol- 
cher Formulierungen erfordern zusatzlichen Lager- 
und Mischaufwand. 

Diese fur Textilweichmacher notwendigen Dis- 
pergatoren stellen anwendungstechnisch einen er- 

50 heblichen Nachteil dar. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es 
daher, niedrigviskose, selbstemulgierende, stabile, 
konzentrierte, auf Basis stickstoffhaltiger Fettsau- 
reester enthaltende wa^rige Emulsionen herzustel- 

55 ten. 

Niedrlgviskos bedeutet in diesem Zusammen- 
hang eine Viskositat unterhalb 100 mPa*s bei 25 
• C. gemessen mit Brookfield-Viskosimeter mit 
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Spindel Nr. 2 bei 30 U mm. Stabil in diesem Zu- 
samnnenhang bedeutet, da/J die Emulsion minde- 
stens 15 °'o des tm Titel erwahnten Wirkstoffs 
enthalt. 

Die Aufgabe wurde dadurch gelost, da/3 Fett- 
saureester des N-MethylN,N,N-trihydroxyethyl- 
ammonium-methylsulfats als kationischen Wirkstoff 
eingesetzt werden, die im Mittel pro Stickstoffatom 
1.1 bis 1.7 langkettige Ci 4-C1 s -Acylreste aufwei- 
sen. 

Gegenstand der Erfindung ist daher eine lager- 
stabile, wa/3nge Emulsion des Fettsaureesters des 
N-Methyl-N,N,N-trihydroxyethyl-ammonium- 
methylsulfats mit Wirkstoffgehalten Ciber 15 %, wel- 
che dadurch gekennzeichnet ist, da/? die quatare 
Ammoniumverbindung im Mittel 1,1 bis 1,7 Fett- 
saurereste aufweist und die Emulsion keinen zu- 
satzlichen Emulgator enthalt und Viskositaten unter 
100 mPa's bei 25 aufweist. 

Es wurde uberraschend gefunden, da/3 Emul- 
sionen dieser Wirkstoffe ohne jeglichen Einsatz ei- 
nes Emulgators niedrigviskos und stabil sind, auch 
dann, wenn das Erscheinungsbild der wa/3rigen 
Emulsionen durch Zusatz von Parfum und Farbstoff 
veredelt wird. 

Als kationische Wirkstoffe finden Produkte An- 
wendung, die durch Estersynthese aus Triethanola- 
min und C- i -C- 3 -Fettsaure im Molverhaltnis 1 : 1,1 
bis 1 ; 1,7 und anschlie/3ende Quaternisierung her- 
gestellt werden. In Beispiel 1 ist die Synthese 
eines Talgfettsaureesters des N-Methyl-N,N,N- 
trihydroxyethyl-ammonium-methylsulfats mit durch- 
schnittlich 1,4 Estergruppen pro Molekul beschne- 
ben, die nach Abwandlung der Stoffmengen auch 
fur die Herstellung der ubrigen erwahnten Ester 
Gultigkeit hat. Zweckma/^igerweise kann der Wirk- 
stoff nnit bis zu 30 % Isopropanol zu einer besser 
handhabbaren Handelsform verdiJnnt werden. 

Besonders bevorzugt sind kationische Wirkstof- 
fe mit K -C' ? -Fettsaureresten, ganz besonders 
bevorzugte Produkte, die auf Basis Stearinsaure, 
Talgfettsaure Oder teilgeharteten Talgfettsauren 
hergestellt werden. 

Weiterhin besonders bevorzugt sind kationi- 
sche Wirkstoffe mit 1,4 bis 1,6 Fettsaureresten pro 
Stickstoffatom. 

Der Wirkstoff kann mittels ubiicher mechani- 
scher Einarbeitungsmethoden in mit Kalziumchlorid 
gehartetes Wasser eingearbeitet werden. Bevor- 
zugt wird zur Herstellung der Emulsion em wirksa- 
mes Ruhrwerk, z. B. Ultra-Turrax-Ruhrer. einge- 
setzt. 

Bevorzugt werden Emulsionen mit mindestens 
15%iger Wirkstoffkonzentration, besonders bevor- 
zugt werden 15 - 25%ige Wirkstoffkonzentrationen 
eingestellt. In dem Wasser wird eine 
Kalziumchiorid-Konzentration von 0,1 bis 2 %, be- 
vorzugt 0,3 bis 1 %, etngestellt. Der Emulsion kann 



zur Veredelung Parfum und Farbstoff zugefugt wer- 
den. 

Der Herstellvorgang ist in den Beispielen 2 ff. 
beschrieben. Er ist auf ahnliche Praperationen ab- 

5 zuwandeln. Vergleichsbeispiel 5 und 6 zeigen, da/3 
kationische Wirkstoffe des Alkylammoniumester- 
Typs mit mehr als 1,7 Estergruppen pro Stickstoff- 
atom als 20%ige Emulsion schon nach 1 Tag La- 
gerdauer koaleszieren. wahrend die mit 1,1 bis 1,7 

10 Estergruppen pro Stickstoffatom sowohl bei 20 ' C 
als auch bei 40 °C nach 21 Tagen Lagerdauer 
noch stabil sind und niedrige Viskositaten aufwei- 
sen. Die bei 20 °C gelagerten Produkte Zeigen 
Viskositaten von 15 bis 35 mPa's bei 25 °C 

75 Mei3temperatur. Auch bei 40 'C Lagertemperatur 
bleiben die Viskositaten im Bereich zwischen 25 
und 75 mPa's sehr niedrig. 

Insbesondere Emulsionen auf Basis Fettsau- 
reester des N-Methvl-N,N.N-trihydroxyethyl- 

20 ammonium-methylsulfats mit 1,4 bis 1,6 Talgfett- 
saureresten sind als WascheweichspOlmittel geeig- 
net. 

Vorteile der erfindungsgema/3en Emulsionen 
sind: 

25 - Emulsionen der Titelverbindung konnen ohne 

Emulgatorenzusatz hergestellt werden. 

- Die Emulsionen weisen sehr niedrige Viskosi- 
taten und sehr gute Stabilitat auf. 

- Ein Zusatz anderer Kationentenside ist nicht 
30 notwendig. 

- Die Emulsionen sind als Wascheweichspuier 
einsetzbar (Beispiel 7). 

Beispiel 1 

35 

Herstellung von Fettsaureester des N-Methyl- 
N,N,N-tnhydroxyethylammonium-methyisulfats mit 
im Mittel 1,4 Talgfettsaureresten pro Molekui. 

In einer 2 i-RUhrapparatur mit Tropftrichter, De- 

■io stiijationsaufsatz und Stickstoffbegasung werden 
756 g Talgfettsaure und 6,3 g Talgfettsauremethy- 
lester vorgelegt und 15 mm. lang geruhrt. Sodann 
werden 298 g Triethanolamin hmzugefugt und das 
Reaktionsgemisch unter Durchperlen von Stickstoff 

45 solange auf 195 °C erhitzt, bis die Saurezahi unter 
5 ng KOH g gefallen ist {ca. 3 Std.). Wahrend der 
Reaktion wird das Reaktionswasser abdestilliert. 
Der Ansatz wird auf 90 °C abgekuhit, mit Isopro- 
panol auf 85 % verdunnt, auf 60 ' C abgekuhit und 

50 gegebenenfalls mit 2,5 % 30%igem Wasserstoff- 
peroxid gebleicht. Vor dem Abfullen wird mit 
Drager-Rohrchen auf Dimethylsulfat in der Gaspha- 
se gepruft. Der Wert soil unterhalb 0,005 ppm 
liegen, 

55 

Beispiel 2 



Herstellung emes Fettsaureesters des N- 
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Methyl-N,N,N-trihydroxyethylammonium- 
methylsulfats mit 1,1 Talgfettsaureresten enthalten- 
den Emulsion. 

In einer Produktvorlage mit Produktumwalzung, 
die durch eine Homogenisierkammer mit Ultra- 
Turrax-Homogenisator fuhrt werden 250 g Trink- 
wasser (12 'dH), 2,5 g Kalziumchtoridlosung 
25%ig und 5 g Parfum vorgelegt und bei Raum- 
temperatur emulgiert. Bei weiter laufendem Homo- 
genisator wird eine auf 50 ' C erwarmte Schmeize 
von 132,1 g kationischem Tensid 85%ig in Isopro- 
panol (112,3 g Wirkstoff) innerhalb ca 1 min. hinzu- 
gefugt. Gleichzeitig wird mit einer Mischung aus 98 
g Wasser und 7,5 g Kalziumchloridlosung 25%ig 
verdunnt. 

In die dunnflussige Emulsion werden schliei3- 
lich noch 5 g Farbstoff (Luconylblau) eingemischt. 
Man erhalt 500 g Emulsion mit 20 % kationischem 
Wirkstoff gehalt mit einer Viskositat von 30 mPa*s 
(25 -C). 

Nach 21tagiger Lagerung bei 20 "C betragt 
die Viskositat 35 mPa*s und bei 40 " C 75 mPa*s. 

Beispiel 3 

Es wird eine Emulsion analog Beispiel 2 herge- 
stellt mit dem Unterschied, da/5 ein kationischer 
Wirkstoff mit im Mittel 1,4 Talgfettsaureresten pro 
Molekul eingesetzt wird. Man erhalt eine Emulsion 
der Viskositat 15 mPa*s (25 " C). Nach 21tagiger 
Lagerung bei 20 'C betragt die Viskositat 15 
mPa's und bei 40 " C 25 mPa*s. 

Beispiel 4 



Es wird eine Emulsion analog Beispiel 2 herge- 
stellt mit dem Unterschied, daC ein kationischer 
Wirkstoff mit im Mittel 1,6 Talgfettsaureresten pro 
Molekul eingesetzt wird. Man erhalt eine Emulsion 
der Viskositat 30 mPa's (25 ' C). Nach 21tagiger 
Lagerung bei 20 "C betragt die Viskositat 35 
mPa's und bei 40 * C 35 mPa*s. 

Beispiel 5 



Es wird eine Emulsion analog Beispiel 2 herge- 
stellt mit dem Unterschied, da/B ein kationischer 
Wirkstoff mit im Mittel 1,8 Talgfettsaureresten pro 
Molekul eingesetzt wird. Man erhalt eine Emulsion, 
die schon nach einem Tag koalesziert. 

Beispiel 6 



Es wird eine Emulsion analog Beispiel 2 herge- 
stellt mit dem Unterschied, da/3 ein kationischer 
Wirkstoff mit im Mittel 2,0 Talgfettsaureresten pro 
Molekul eingesetzt wird. Man erhalt eine Emulsion, 
die schon nach einem Tag koalesziert. 
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Beispiel 7 



Jewells zwei weifie Baumwoll-Frotteehandtu- 
cher werden zusammen mit 4 kg Baumwoll-Ballast- 

5 gewebe bei 95 'C zusammen in einer Haushalts- 
waschmaschine mit einem phosphatfreien Voll- 
waschmittel gewaschen und anschlie/3end mit einer 
27 g Emulsion nach Beispiel 3 weichgespult. Nach 
dem Trocknen wurde der Weichgriff sensorisch im 

10 Vergteich zu nicht weichgespulten und mit einem 
Markenprodukt weichgespulten Handtuchern als 
gut bewertet. 

Patentanspruche 

75 

1. Lagerstabile, wa/3rige Emulsion des Fettsau- 
reesters des N-Methyl-N,N,N-trthydroxyethyl- 
ammonium-methylsulfats mit Wirkstoffgehalten 
uber 15 %, 

20 dadurch gekennzeichnet, 

da/3 die quatare Ammoniumverblndung im Mit- 
tel 1,1 bis 1,7 Fettsaurereste aufweist und die 
Emulsion keinen zusatzlichen Emulgator ent- 
halt und Viskositaten unter 100 mPa*s bei 25 

25 ' C aufweist. 

2. Emulsionen nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

6a{i die Wirkstoffgehalte bei 15 - 25 % liegen. 

30 

3. Emulsionen nach Anspruch 1 und 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 die Viskositaten unter 50 mPas's iiegen. 

35 4. Emulsionen nach den Anspruchen 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 teilgehartete und/oder gehartete Talgfett- 
und/oder Stearinsaureester als Fettsaureester 
verwendet werden. 

40 

5. Emulsionen nach den Anspruchen 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

daj5 die Emulsion Parfum und/oder Farbstoff 
zur Veredelung enthalt. 

46 

6. Emulsionen nach den Anspruchen 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 die Emulsion 0,1 - 2 % Kalziumchlorid 
bezogen auf ihren Wassergehalt enthalt. 

60 

7. Emulsionen nach den Anspruchen 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 die Emulsion 0,3 - 1 % Kalziumchlorid 
bezogen auf ihren Wassergehalt enthalt. 

55 

8. Emulsionen nach den Anspruchen 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 in die Emulsion durch Dirketveresterung 
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aus Fettsauren, Tnethanolarmin und katalyti- 
schen Mengen Fettsauremethylester und an- 
schlie/3end Quaternisierung gewonnene kationi- 
sche Tenside eingesetzt werden. 

5 

9. Verwendung der Emulsionen nach den Anspru- 
chen 1 bis 1 1 ais Wascheweichspulnnittel 
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© Wa/inge Emulsion, die Fettsaureester des N- 
Methyi-N.N,N-lrihydroxyethyl-annnnonium- 
methylsulfates als kationische Tonside enthalten. 
eignen sich als Wascheweichspulnnittel. Diese Textil- 
weichnnacheremulsionen sind aber nnit dem Nachteil 
behaftet, da/3 hochkonzentrierte Emulsionen nur mit- 
tels Dispergatoren handhabbar sind. Es wird daher 
eine lagerstabile. wafirige Ennulsion des Fettsauree- 
sters des N-Methyl-N,N,N-tr!hydroxyethyl-ammoniu 
nn-methylsulfates vorgeschlagen, die bei Viskositaten 
unter 100 mPa's bei 25 eine Wirkstoffkonzentra- 
tion von mehr als 15 % aufweist; diese Emulsion ist 
ohne zusatzlichen Emulgator anwendbar. 
J3 Die erfindungsgema/3e Emulsion weist quatare 

^ Ammoniumverbindungen mil tm Mittel 1,1 bis 1,7 
O Fettsaurereste auf 
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